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論文内容要旨
 第1章緒論
 半導体,磁気ディスク,フラットパネルディスプレイ,光通信モジュールなど,先端電子デバイス
 製品の分野では,製造の過程において発生するナノ・マイクロオーダーの微細なパーティクルの制御
 が強く求められている.これらの先端電子デバイス製品は,薄膜の形成・加工によってナノ・マイク
 ロメートルオーダーの微細回路パターンを形成することで出来上がっており,例外なく非常に高度な
 製造技術を必要とする.
 `近年これらの製品をキーデバイスとした電子機器は,急激に増加しデジタル家電や情報化社会を支
 えているが,製品歩留まりが大きな問題になっている.これら製品の不良原因のうちきわめて大きな
 割合を占めているのが,基板に付着したナノ・マイクロメートルオーダーのパ」ティクル(以後ナノ・
 マイクロパーーティクルと呼ぶ)に起因するパターン欠陥である.さらに,ナノ・マイクロパーティク
 ルの発生は,もの作りができない,と言う生産上の大きな問題をも引き起こす.ナソ・マイクロパー
 ティクルによる不良が多発した際には,パーティクルを制御する対策が採られるのであるが,その発
 生機構が十分に理解されていないナノ・マイクロパーティクルに対する対策は非常に難しく長時間に
 及び生産が停止するためである.すなわち,薄膜デバイス製造において,ナノ・マイクロパーティク
 ルを抑制するための技術は,製品の歩留まり,ならびに生産性を保障する上での不可欠な技術であり,
 今後ますます重要性が増すものと考える.
 以上のような背景の下,本研究では,ナノ・マイクロパーティクルを1機構部における摩耗ζ言う
 機械的要因での発生とプラズマと言う物理化学的プロセスによる発生の二つの観点から捉えた.これ
 ら両方のナノ・マイクロパーティクル制御が達成されて,初めて高い製品歩留まり,ならびに高効率
 生産に貢献できると考えたからである.本研究では,摩擦による機械的要因とプラズマによる物理化
 学的要因に関して,それぞれの原因によるパーティクルの発生機構を解明するとともに,それらの制
 御技術を提案し,それらの有効性を実証した.
 一28一
妻
衰萎
 懸
離
職
.蓄
噛 難
喜
 『第2章摩擦によるステンレスパーティクルの発生機構
 本章では,金属秘料に関して,ナノ・マイクロパーティクルの機械的要因での発生機構を明らかに
 し,ナノ・マイクロパーティクルを抑制するための方向性を示レた.
 摩擦部をミクロに見ると,真実接触点での点接触廼あり,装置全体から見た場合,無数にある点接
 触部一つ一つから発生する摩耗粒子が,パーティクルとなる.これらのパーティ.クルの制御を行うた
 めには,まずどのようなメカニズムで摩耗粒子が形成されで排出されるのかを知ることが重要である.
 本研究では,走査電子顕微鏡(SE醒)内に,接触点をモデル化した摩擦試験機を備えた実験装置,SEM・
 トライボシステムを新たに開発・製作し,これを用いた摩耗の微視機構の観察と理論解析により,摩
 耗粒子発生予測に関するマップ化を実施した.
 その結果,繰り返しすべり摩擦過程には,発生する摩耗粒子の形状から4種類の微視的摩耗形態が
 存在し,でれらは摩擦の繰り返しにともなって遷移することがわかった.本研究では,摩擦繰り返し
 数の効果,荷重の効果,接触点形状の効果,材料の効果を総合的に表す無次元パラメータ“食い込み
 度Dpバを考案し,恥nの減少とともにマイルドな摩耗へと遷移し,摩耗粒子の発生頻度が減少する
 ことを示した.したがって,低パーティクルを実現するためには,摩擦の初期状態からDPRの値奪小
 さくなるよう摩擦機構部の設計を実施すれば良いことが示された.具体的には,ビッカース硬さの大
 きな材料を選択し,負荷荷重を小さく,さらに接触部での凝着の度合いを小さくすることが望ましい.
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 第3章摩擦により発生するステンレスパーティクルの粒径,および数に関する研究
 本章では,前述のSEM・トライボシステムにより,摩耗粒子の粒径分布と数の観察を行い,その結
 果に基づいて摩耗粒子の数を計算するための式の導入を行った.これにより,従来から摩耗体積,あ
 るいは摩耗重量によって評価されてきた摩耗の程度を,摩耗粒子の数と言う,別の視点からの評価を
 行ったものである.
 発生した摩耗粒子の粒径分布に注目し,実験結果を良く表し得る分布関数を求め,次いで求められた
 分布関数を用いて,ある摩擦条件下においで発生する摩耗粒子の総数を与える式を導いた.その式に
 よる摩耗子総数の計算結果は,実験結果と良く一致し,従来の摩耗の評価手法である摩耗体積と粒径
 分布から,摩耗粒子の数,すなわちパーティクルの発生数を予測できることを示した.
 上記結果は,摩擦実験結果から摩耗粒子発生数の評価が出来ることを示したものであり,低パーテ
 ィクル機構の評価と言う工学的観点において有効な知見であると考える.例えば,薄膜デバイス製造
 装置機構部の設計を行うに当たり,実機構部に関して摩耗の予備実験を行って粒度分布を求めでおく
 ことで,パーティクル発生と言う観点での設計基準とすることが出来るものと考える.
 第4章摩擦によるセラミックパーティクルの発生機構
 本研究がパーティクル制御の対象とする薄膜プロセス装置処理室内では,耐熱性,耐腐食性や電気
 絶縁性の観点からセラミックスが多く使用される.そこで,第2章で述べたSE瞭トライボシステム
 を,絶縁性材料であるセラミックスも観察可能としたFE-SE蘭トライボシステムに改良した.
 本章では,セラミックスの微視的摩耗機構の観察と理論解析により,セラミックスの特徴である脆
 性に起因した激しい機械的摩耗の発生機構,ならびにナノ・マイクロパーティクルの機械的発生機構
 を明らかにした.
 セラミックスの微視的摩耗形態は,摩耗粒子の発生形態から4種類に分類でき,荷重,及び摩擦の
 繰り返しにともない遷移することがわかった.これらは,第2章で述べた金属材料の摩耗形態とは全
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 く異なる.これらの摩耗粒子の発生,なら翻謹摩耗形態が遷移する条件は,摩擦により引き起こされ
 る接触面のき裂伝播の条件に一致餐る.ぎ製進展の臨界条件は,接触圧力,最大表面粗さ,破壊じん
 性値から計算される接触の過酷さを表ず無次元パラメ訟タSc,Sc*により得ることができ,Scは見か
 けの接触幅のオーダーでき裂が進展し大規模破壊が生ずる条件を表し,Sc*は真実接触面積のオーダ『
 一でき裂が進展しパウダー状の摩耗粒子を発生させる条件を表すことを明にした.
 以上より,セラミックスの摩耗によるナノ・マイク一口パーティクルを制御するための設計指針とし
 て,Sc*の値を小さくなるよう摩擦機構部の設計を実施すれば良いことが示された.具体的には,破
 壊じん性値の大きな材料を選択し,初期き裂が少ない加工を行い,摩擦係数が小さい材料組み合わせ
 を採用すれば良い.初期き裂が進展しない範囲内であれば,ほとんど表面の破壊は進まず摩耗粒子の
 発生も極めて少ない.つまり,初期の材料物性,摩擦条件を十分に考慮すれば低パーティクル条件を
 得ることができることがわかった.
 また,上記知見に墓苑セラミック表面をプラズマCVDで形成した初期欠陥が少な曜密な被灘
 膜で覆うことにより(描axを小),ナノ・パーティクルの発生が抑舗できることを実験により示した.
 第5章ドライエッチング装置におけるプラズマによるナノ・マイクロパーティクルの発生機構
 本章では,プラズマにより,物理化学的に発生するナノ・マイクロパーティクルの発生機構を究明
 し,解決すべき技術課題を明確にした.具体的には,パーティクル発生要因が多岐にわたり,またパ
 ー ティクル起因の歩留まり低下率が最も高いと言われるドライエッチング装置を取り上げ,パーティ
 クル発生要因の分類わけを行っ左.その結果,パーティクル発生要因は,.壁や部品表面からの材料は
 ・く離により引き起こされる形態と,壁や部品表面への堆積膜の剥がれにより引き起こされる形態の二
 種類に大別できることを明らかにした,
 壁や部品表面からの材料はく離は,プラズマによる表面の劣化によって引き起こされることを明ら
 かにした.したがって,プラズマによる劣化を低減して材料寿命を伸ばすとともに,部品交換を行う
 時期,すなわち部品寿命を見極めてパーティクル発生を抑制することが有効である.もう一方のパー
 ティクルの発生原因である処理室内の壁や部品表面に付着する堆積膜は,材料表面がイオン衝撃を受
 け,叩き出された材料表面の原子が,別の部分に堆積物として蓄積するメカニズムと,本来蒸発しや
 すいはずの反応生成物が,エッチングガスの組み合わせによって蒸発しにくい化合物に変化すること
 で処理室内に蓄積するメカニズムがあることを明らかにした.このような処理室内堆積物の蓄積に起
 因するパーティクルは,堆積物をi距sl翻で除去する手法を開発することが有効である.以上得られ
 た知見を基にして,第6章では材料選択によるパーティクル鰯御の検討を,第7章では堆積物の除去
 (in-si臓クリーニング)の検討を行った.
 第6章材料選択によるプラズマ起因パーティクル発生の制御
 本章では,第5章で明らかにした壁や部品表面からの材料はく離によって引き起こされるパーティ
 クルの低減を目的とし,プラズマ処理装置内で多用されるセラミックスに関して,実際の半導体製造
 プロセスに使用されるプラズマに対する耐性の評価を行った.
 その結果,表面の劣化の進行は,秘料表面とプラズマとの化学反応によって生成される反応生成物
 の性質によって説明できることを明らかにした,揮発性の高い反応生成物が生成されるととで,表面
 は削られ,さらに粒界や不純物部分は削れ速度が不均一になるために,結果として表面のあれが生じ
 る.したがって,純度が高く,緻密な組織構造を持つ材料の使用が望ましい.
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 第7章プラズマ起因パーティクル発生要因の除去
 本章では,第5章で明らかにした処理室内に付着じだ堆積膜の剥がれにより発生するパーティクル
 の低減を目的として,旋situで行うプラズマクリーニング技術の開発を行った.従来,処理室内に
 付着した堆積膜の剥がれによって発生するパーチ津クルに対じでは,装置を大気開放し,純水や有機
 溶剤を用いて堆積物を除去するクリーニングが一般的な対策であり,作業時間が長時間に及ぶために,
 著しい生産性の低下を引き起こしていた,
 本研究では,パーティクル発生源の分析技術とプラズマ発光分光分析による反応のモニタ技術を組
 み合わせたプラズマによる堆積物除去(プラズマクリーニング)構築手法を開発した.具体的には,原
 子問結合エネルギーを指標とし,堆積物が揮発性物質に化学反応しやすい元素を含むガスのプラズマ
 を利用した,これは第6章で明らかにしたプラズマと初料表面との化学反応を積極的に利用したもの
 でもある.さらに,プラズマ発光分光分析によって除去反応の進行を可視化することで,最適な除去
 反応の選択,最適なクリーニング時間の設定を可能とした.
 本手法は,実際のLSI製造量産ラインにおけるW配線エッチング工程,ならびにA1配線エッチン
 グ工程に適用し,その有効性を実証した.劇的な堆積物除去効果を得るとともに,従来の1/5のパー
 ティクル低減効果,ならびに約170%の生産性向上効果を得ることができた.
 本研究で開発したin-si施で行うプラズマクリーニング技術は,実際の生産技術に対して簡便に適
 用でき,かつ有効性が葬常に高いものであり,薄膜デバイス製造全体の生産性向上を図る上で有用な
 成果であると考える.
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 第8章結論
 第8章は,本研究の結論である.本研究の総括を行い,今後の電子デバイス製造におけるナノ・マ
 イクロパーティクルの制御技術の展望について述べた・
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 論文審査結果の要冒
 半導体、磁気記録、フラットパネルディスプレ姦などを始めとする朱端電子馨バイスの製
 造では、ナノ・マイクロオーダーの微細なパーティクルの制御が強く求められている。微
 細パーティクルの制御は、製品の生産性の向上に直結し、もの作りを行う上で必要不可欠
 な技術である。しかし従来の生産技術では、ノウハウの蓄積による経験的な対策によって
 パーティクルの抑制がなされているのが実情である。本研究はこれまでの経験的アプ覆一
 チから脱却し、パーティクル発生機構を、摩擦による機械的要因とプラズマによる物理化
 学的要因の二面から明確にした王で、それぞれの制御方法を提案し、その有効性を実証し
 ている。本論文1汰これらの研究成果をまとめたもので昂り、全編8章からなる。.
 第i章は緒論であり、本研究の背景、目的および構成を述べている。
 第2章では、金属の摩擦によるパーティクル発生機構について述べている。本研究では、
 摩耗粒子の発生機構解明のため、摩耗面の単一接触点をピンとディスクにモデル化し、ナ
 ノ・マイクロスケールでのその場観察を可能とするSEM・トライボシステムを実験装置と
 して新たに開発製作した。繰り返しすべり摩擦の実験と理論解析により、その微視機構を
 明らかにし、パーティクルを掬制するための方向性を示している。これは摩擦面からのパ
 ー ティクルを制御するための設計指針を得る上で、、有効かつ非常に重要な知見である。
 第3章では、金属の摩耗粒子の粒度分布と数の観察結果に基づいた摩耗粒子数の計算式を
 提案し、その有効性を確認している。これは、摩耗を定量的に評価する上で、重要な知見
 である。
 第4章では、セラミックスの摩擦によるパーティクルの発生機構について述べている。各
 種構造用セラミックスの摩耗現象の連続観察に基づき、セラミックスの摩耗機構を解明し、
 パーティクル数の低減条件を明らかにしている。これはくセラミックスを電子デバイス製
 造装置内に実用化する上で重要な知見であり、設計指針となり得るものである,
 第5章では、実際の量産装置の詳細な解析結果に基づき、プラズマの物理化学的作用によ
 るパーティクルの発生要因を明確にし、分類している。
 第6章では、第5章の結果に基づき、プラズマとの化学反応に起因した材料劣化機構を解
 明し、パーティクル数の低減材料として望ましい条件を見出している。これは、プラズマ
 装置の材料選定を行う上で有効かつ重要な知見である。
 第7章では、プラズマ中のラジカルやイオンなどの活性種によって生成される装置内の堆
 積物の除去方法を新たに考案し」その有効性を実証している。本方法は、実際の生産技術
 に適周できる高い有効性を有するものであり、パーティクル数を低減する装置を実現する
 上で重要な成果である。
 第8章は結論であり、本研究で得られた新しい知見の総括と今後の電子デバイス製造にお
 けるナノボマイクロパーティクルの制御技術の展望について述べている。
 以上要するに本論文は、ナノ・マイクロオーダーのパーティクル発生機構を、摩擦による
 機械的要因とプラズマによる物理化学的要因に基づき明らかにするとともに、パーティク
 ル数の低減方法を開発したものであり、機械システムデザイン工学およびトライボロジー
 の発展に寄与するところが少なくない。
 よって、本論文は博士(工学)の学位論文として合格と認める。
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